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Rufiperlen 

Die Erfindung betrifft RuSperlen, ein Verfahren zu deren 
Herstellung sowie deren Verwendung. 

Bei der Verarbeitung von Rufien werden vorzugsweise 
5 granulierte Produkte eingesetzt, die haufig als 

Rufigranulat, Perlrufi oder pelletierter RuS bezeichnet 
werden. Abhangig von der Struktur und der Oberflache der 
Rufee ist die Granulation unterschiedlich zu handhaben. So 
agglomerieren Rufie mit niedriger Struktur und niedriger 

J§)-- n 10 Oberflache leichter als Rufie mit hoher Struktur und 

i 

niedriger Oberflache. 

Zur Granulation der RuSe werden bekannterweise 
grofitechnisch zwei unterschiedliche Verfahren verwendet: 
die NaSgranulation in einer Perlmaschine mit anschlieSender 
15 Trocknung und die Trockengranulation in einer Perl trommel . 
Beide Verfahren haben deutlich unterschiedliche ProzeiS- 
parameter, die in engem Zusammenhang mit den physikalischen 
Vorgangen bei der jeweiligen Agglomeration und mit den 
resultierenden Perleigenschaf ten stehen. 

2 0 Fur die NaSgranulation konnen als Perlmaschinen 
Granulatoren mit Stachelwelle eingesetzt werden. Sie 
bestehen aus einem liegend angeordneten f eststehenden Rohr 
(Stator) mit einer darin sich drehenden Stachelwelle. 
Zwischen der Achse der Stachelwelle und der Rohrwandung 

25 befindet sich der fur die Granulation zur Verfugung 

stehende Perlraum. Im Perlraum wird der RuS vom Einlauf am 
einen Ende des Rohres zum Auslauf am anderen Ende des 
Rohres durch die sich drehende Stachelwelle befordert. 
Dabei erfolgt die Agglomeration durch Abrollen des RuSes an 

3 0 der stehenden Rohrwandung. 
In der Perlmaschine wird der pulverf ormige RuS mit Wasser, 
gegebenenfalls unter Zusatz eines Bindemittels , intensiv 
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gemischt. Die feuchten Perlen werden anschliefiend in einem 
weiteren Verf ahrensschritt getroeknet (DE-AS 1 264 412, US 
3,607,086, US 3,787,161, US 4,222,727). 

Die 1 erzielbare Perlharte der durch die bekannte 
5 Nafegranulation erhaltenen RuSperlen liegt ohne Einsatz von 
Bindemitteln im Bereich zwischen 0,1 bis 0,3 N bei 
Perldurchmessern zwischen 1,4 und 1,7 mm. 

Sowohl bei der NaS- als auch bei der Trockengranulation 
konnen Additive zur Erhohung der Perlharte und/oder zum 
10 Verbessern der Dispergierbarkeit eingesetzt werden. 

Die bekannten RuBperlen haben die Nachteile, dass die 
Perlharte, Perl form und/oder Perlaufbau so ungemigend sind, 
dass die Verarbeitbarkeit (Dispergierbarkeit und 
Inkorporationsgeschwindigkeit) und/oder die Fliefi- und 
15 Lagereigenschaf ten schlecht sind. 

Die Perlharte eines geperlten Ru£es sollte moglichst gering 
sein, damit die Perle schnell zerfallt und eine schnelle 
und gute Dispergierung erreicht wird. Jedoch werden bei 
abnehmender Perlharte die Fliefi- und Lagereigenschaf ten 

20 verschlechtert . Durch die niedrigere Perlharte werden bei 
Fliefi- beziehungsweise Fordervorgangen mehr Feinanteil 
durch Abrieb und Bruch gebildet, was For derpr obi erne und 
schlechtere beziehungsweise langsamere Einarbeitung 
(Dispergierung und Inkorporation) von Rufiperlen in das 

25 verwendete Medium zur Folge hat. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, RuSperlen zur 
Verfiigung zu stellen, die gute Fliefi- und 
Lagereigenschaf ten besitzen und weich genug sind gut zu 
inkorporieren und zu dispergieren . 


30 
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Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung 
von RuSperlen, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass man 
in einem Ringschichtmischgranulator die Einspeisemenge an 
unverperlten RuS konstant halt und uber zwei moglichst 
5 einlaufsnah positionierte Dusenhalter mit jeweils zwei 
Dusen, wobei die Spruhkegel der Diisen einen Winkel in der 
Stromungsrichtung des Rufies zwischen 10 und 90°, 
vorzugsweise zwischen 3 0 und 60° , zu dieser einnehmen, das 
Wasser bei einem Druck, gemessen an den Dusen, von 3 bis 5 
10 bar eindust. 

Der unverperlte RuE kann dem Einlauf des 

Ringschichtmischgranulator mit Hilfe einer Forderschnecke 
zugefuhrt werden. Der Rufidurchsatz beziehungsweise 
Mengendurchsatz des Ringschichtmischgranulator ist daher 
15 gleich der Forderrate der Forderschnecke und kann somit in 
weiten Grenzen eingestellt werden. Fullmenge und 
Verweilzeit konnen durch Anheben des Auslaufs gegenuber dem 
Einlauf verlangert werden. Der sich dabei ergebende Winkel 
zwischen der Achse des Granulators und der Horizontalen 
2 0 kann zwischen 0 und 15° verandert werden. 

Fullmenge und Verweilzeit konnen weiterhin durch die 
Drehzahl der Stachelwelle beeinfluSt werden. Bei 
gleichbleibender Rufizufuhr (konstanter RuSdurchsatz) 
verringern sich mit steigender Drehzahl die Fullmenge und 
25 Verweilzeit proportional zueinander. 

Wahrend der Verperlung kann der Stat or des 

Ringschichtmischgranulators auf eine Temperatur zwischen 2 0 
und 150°C / bevorzugt auf 80 bis 120°C, erwarmt werden, urn 
ein Verkleben des Rufees mit der Wandung des Stators 
30 'Weitgehend zu unterbinden. 

Die Rufiperlen aus dem Ringschichtmischgranulator konnen 
anschlieiSend getrocknet werden. Die Trocknertemperatur kann 
zwischen 100° und 250 o C, vorzugsweise zwischen 150° und 
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200°C / betragen. Die Temperatur der Ru&perlen beim 
Trockneraustxitt kann zwischen 30° und 100°C, vorzugsweise 
zwischen 40° und 70°C, betragen. 

Mit dem erf indungsgemaSen Verfahren konnen prinzipiell alle 
5 Rufitypen granuliert werden. Es konnen FurnaceruSe, 

FlammruSe, GasruSe, ChannelruS, ThermalruiS, Acetylenrufe, 
Plasmarufe, InversionsruS, bekannt aus DE 195 21 565, Si- 
haltige Ru&e, bekannt aus WO 98/45361 oder DE 19613796, 
oder metallhaltige Ru£e, bekannt aus WO 98/42778, 
10 LichtbogenruSe und kohlenstof f haltige Materialien, die 
^ N Nebenprodukte chemischer Produktionsprozesse sind, 

> verwendet werden. Vorzugsweise konnen RuSe mit BET- 

Oberflachen zwischen 10 und 200 m 2 /g verwendet werden. 

Dem eingedusten Wasser konnen Bindemittel zugesetzt werden. 
15 Als Bindemittel konnen Melasse, Ligninsulf onate sowie 
zahlreiche andere Stoffe alleihe oder in Kombi nation 
miteinander zugesetzt werden. Das Bindemittel kann in einer 
Konzentrationen zwischen 0,5 und 5 Gew.-% eingesetzt 
werden. Fur Ru&perlen mit einer Olabsorptionszahl grofier 
20 als 100 ml/100 g kann das Bindemittel in einer 

Konzentration zwischen 0,5 und 1,5 Gew.-% eingesetzt 
werden. Fur RuSperlen mit einer Olabsorptionszahl kleiner 
^ als 90 ml/100 g kann das Bindemittel in einer Konzentration 

zwischen 1,5 und 2,5 Gew.-% eingesetzt werden. 

25 Abhangig von der Olabsorptionszahl und der 

Olabsorptionszahl des gepreSten RuSes ergeben sich zwei 
erf indungsgemaSe Gruppen von Rufeperlen: 

1. Gegenstand der Erfindung sind Rufiperlen mit einer 
Olabsorptionszahl groSer als 100 ml/100 g und einer 
3 0 Olabsorptionszahl von gepreEtem RuS grofier als 7 8 ml/ 10 0 
g, welche dadurch gekennzeichnet sind, dass die 
Perlfraktion mit einem Durchmesser groSer als 2 , 5 mm 
kleiner als 3,5 Gew.-%, vorzugsweise kLeiner 2,0 Gew.-%, 
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die Perlfraktion mit einem Durchmesser von 0,71 - 1,0 mm 
grofier als 22 Gew.-%, vorzugsweise grofier 2 5 Gew.-%, und 
die Einzelperlharte der Fraktion mit dem Durchmesser 
0,71 - 1,0 mm zwischen 7,0 und 25,0 g, vorzugsweise 
5 zwischen 8,0 und 20,0 g, ist. 

2 . Ein weiterer Gegenstand der Erf indung sind Rufiperlen mit 
einer Olabsorptionszahl kleiner als 90 ml/100 g und 
einer Olabsorptionszahl von geprefitem Rufe kleiner als 78 
ml/100 g, welche dadurch gekennzeichnet sind, dass die 
10 Perlfraktion mit einem Durchmesser von 0,71 - 1,0 mm 

kleiner als 3 0 Gew.-%, vorzugsweise kleiner 25 Gew.-%, 
und die Einzelperlharte der Fraktion mit dem Durchmesser 
0,71 - 1,0 mm zwischen 7,0 und 25,0 g, vorzugsweise 
zwischen 8,0 und 20,0 g, ist. 

15 Die Rufiperlen konnen eine BET-Oberf lache von kleiner als 
70m 2 /g, vorzugsweise kleiner als 50m 2 /g, haben. Der 
Feuchtigkeitsgehalt der noch ungetrockenten RuSperlen kann 
zwischen 3 5 - 60 Gew.-% betragen. 


2 0 Die erf indungsgemaSen Rufiperlen konnen in 

Polymermischungen, wie bei spiel sweise Kautschuk und 
Kunststoffe, Lacken, Farben, Pigmenten und den zahlreichen 
weiteren Verwendungsf ormen von RuS verwendet werden. 

Ein weiterer Gegenstand der Erf indung sind 
25 Kautschukmischungen, welche dadurch gekennzeichnet sind, 
dass sie Kautschuk, die erf indung sgemaSen Rufiperlen, 
gegebenenf alls gefallte Kieselsaure, und/oder weitere 
Kautschukhilf smittel enthalten . 

Fur die Herstellung erf indungsgemaSer Kautschukmischungen 
30 eignen sich neben Naturkautschuk auch Synthesekautschuke . 
Bevorzugte Synthesekautschuke sind bei spiel sweise bei W. 
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Hofmann, Kautschuktechnologie, Genter Verlag, Stuttgart 
1980, beschirieben. Sie umfassen u.a. 

Polybutadien (BR) 

Polyisopren (IR) 

5 Styrol/Butadien-Copolymerisate mit Styrolgehalten von 1 bis 
60, vorzugsweise 5 bis 50 Gew.-% (SBR) 

Isobutylen/Isopren-Copolymerisate (IIR) 

Butadien/Acrylnitril-Copolymere mit Acrylnitrilgehalten von 
0 5 bis 60, vorzugsweise 10 bis 50 Gew. -% (NBR) 


/ 


10 Ethylen/Propylen/Dien-Copolymerisate (EPDM) 
sowie Mischiingen dieser Kautschuke. 

Die erf indungsgemaSen Kau t s chukmi schungen konnen weitere 
Kautschukhilf sprodukte enthalten wie unter anderem 
Reaktionsbeschleuniger , -verzogerer, Alterungsschutzmittel , 
15 Stabilisatoren, Verarbe itungshi If smittel , Weichmacher, 

Wachse, Metalloxide sowie Aktivatoren, wie Triethanolamin, 
Polyethylenglykol oder Hexantriol, die der 
Kautschukindustrie bekannt sind. 

Die Kautschukhilf smittel konnen in ublichen Mengen, die 
2 0 sich unter anderem nach dem Verwendungszweck richten, 

eingesetzt werden. Ubliche Mengen sind zum Beispiel Mengen 
von 0,1 bis 50 Gew.-% bezogen auf Kautschuk. 

Als Vernetzer konnen Schwefel, organische Schwef elspender 
oder Radikalbildner dienen. Die erf indungsgemaSen 
25 Kau ts chukmi schungen konnen daruber hinaus 
Vulkanisationsbeschleuniger enthalten. 


Beispiele fur geeignete Vulkanisationsbeschleuniger sind 
Mercaptobenz thiazole , Sulf enamide , Guanidine , Thiurame , 
Dithiocarbamate, Thioharnstof f e und Thiocarbonate. 
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Die Vulkanisationsbeschleuniger und Vernetzer konnen in 
Mengen von 0,1 bis 10 Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 5 Gew.-%, 
bezogen auf Kautschuk, eingesetzt werden. 

Die Abmischung der Kautschuke mit den erf indungsgemassen 
5 RuSperlen, gegebenenf alls Kautschukhilf smitteln und 
gegebenenf alls weiteren Fiillstoffen kann in ublichen 
Mischaggregaten, wie Walzen, Innenmischern und 
Mischextrudern, durchgefiihrt werden. Ublicherweise werden 
solche Kautschukmischungen in Innenmischern hergestellt , 

10 wobei zunachst in einer oder mehreren auf einanderf olgenden 
thermomechanischen Mischstufen die Kautschuke, die 
erf indungsgemaSen Rufiperlen, gegebenenf alls die Kieselsaure 
und die Kautschukhilf smittel bei 100 bis 170°C eingemischt 
werden. Dabei kann sich die Zugabereihenf olge und der 

15 Zugabezeitpunkt der Einzelkomponenten entscheidend auf die 
erhaltenen Mischungseigenschaf ten auswirken. Die so 
erhaltene Kautschukmischung wird dann ublicherweise in 
einem Innenmischer oder auf einer Walze bei 40-110 °C mit 
den Vernetzungschemikalien versetzt und zur sogenannten 

20 Rohmischung fur die nachf olgenden ProzeSschritte, wie zum 
Beispiel Formgebung und Vulkanisation, verarbeitet . 

Die Vulkanisation der erf indungsgemafien Kautschukmischungen 
kann bei Temper a tur en von 80 bis 220°C, bevorzugt 13 0 bis 
180°C, gegebenenf alls unter Druck von 10 bis 200 bar 
25 erfolgen. 

Die erf indungsgema&en Kautschukmischungen eignen sich unter 
anderem zur Herstellung von Formkorpern, zum Beispiel fur 
die Herstellung von Luftreifen, Reif enlauf f lachen, 
Kabelmanteln, Schlauchen, Treibriemen, Forderbandern, 
3 0 Walzenbelagen, Reif en, Schuhsolen, Dichtungsringen, 
Profilen und Dampf ungselementen . 
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Die erfindungsgemaSen RuSperlen haben den Vorteil, dass 
trotz geringer Einzelperlharte ein ausgezeichnetes FlieS- 
und Lagerverhalten ermoglicht wird. 

Figur 1: Ringschichtmischgranulator mit Stachelwelle 

5 zur purchfiihrung des erfindungsgemaSen 

, Verf ahrens . 

Das erf indungsgemaSe Verfahren wird mit einem 
Ringschichtmischgranulator mit Stachelwelle durchgef uhrt . 
Der Aufbau eines solchen Ringschichtmischgranulator ist 

10 schematisch in Figur 1 dargestellt. Der Granulator besteht 
aus einem liegend angeordneten f eststehenden Rohr 1, dem 
Stator, und einer darin aixial angeordneten sich drehenden 
Stachelwelle 2 mit den wendelformig angeordneten Stacheln 
3. Zwischen der Stachelwelle 2 und dem Stator 1 befindet 

15 sich der Perlraum des Granulators . Der Rufi wird dem 
Ringschichtmischgranulator eon Einlauf 5 zugefuhrt. Im 
Bereich des Einlaufs befindet sich auf der Stachelwelle 
eine Forderschnecke 6, die den ungeperlten Rufe in axialer 
Richtung zum Auslauf 7 f ordert . Der Stator 1 ist 

2 0 doppelwandig ausgefuhrt und erlaubt die Temper ierung der 

Statorwandung mit Hilfe einer Fliissigkeit 8. Langs des 
Stators befinden sich Durchgangsbohrungen, durch die 
Spruhdusen 9 fur Zusatzstoffe eingefuhrt werden konnen. 

Beispiel 1 : 

25 Herstellung der RuSperlen 

Die VergleichsruSe werden in einem Verperlungsaggregat mit 
einer Stachelwelle, wobei die Stacheln in drei Helixes um 
die Stachelwelle angeordnet sind, hergestellt. Die 
Umdrehungsgeschwindigkeit wird konstant auf 22 0 UpM 

3 0 reguliert. Die Wassereinspeisung erfolgt durch eine axiale 

Lanze mit sechs Lochern. 
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i. 

Mit dem Ringschichtmischgranulator nach Figur 1 werden 
verschiedene erf indungsgemafie RuStypen granuliert. Der fur 
alle folgenden erf indungsgemaSen Beispiele verwendete 
Granulator (RMG 6 0 OWL der Firma Ruberg Mischtechnik KG) hat 
eine Lange von 3000 mm und einen Innendurchmesser von 515 
mm. Der Granulatdr wird mit uberhitztem Wasser von 110°C 
temperiert. 

Die erf indungs'gemafien Rufie werden mit den in Tabelle 1 
angegebenen Prozefiparameter hergestellt. 


Tabelle 1 


Parameter 

Erf indungs- 
gemafie 
Rufiperlen 2 

Erf indungs- 
gemaSe 
RuEperlen 3 

Erf indungs- 
gemaile 
RuSperlen 4 

Spruhwinkel - 

45° 

45° 

45° 

Wasserdruck ah 
den Spriihdusen 

3,5 bar 

3,5 bar 

3,5 bar 

Feucht igkei ts - 
gehalt der 
result i er enden 
RuSperlen 

53 Gew.% 

53 Gew.% 

37 Gew.% 

Melasse- 
konzentration 
im Vorratstank 

2 0 Gew . % 

2 0 Gew.% 

2 0 Gew.% 

Melasse- 
konzentration 
im Verper lungs - 
wasser 

1 , 5 Gew . % 

1 Gew.% 

2 Gew.% 

Trockner- 
temperatur 

175°C 

175°C 

180°C 


Zur Herstellung der erf ingungsgemafien RuSperlen werden die 
Einspritzdiisen des Perlwassers moglichst nahe dem 
Rufieinlauf in den RMG 600 WL positioniert , urn eine optimale 
Granulationswirkung liber die verbleibende Lange des RMG 60 0 
WL zu erhalten. Es werden zwei Diisenhalter mit je zwei 
Spriihdusen verwendet . Die Spriihrichtung der Diisen hat einen 
Winkel von 45° zur und in die Richtung der 
Stromungsrichtung des Rufees . Der Wasserdruck an den 
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Sprtihdusen betragt konstant 3,5 bar, resultierend in einem 
Feuchtigkeitsgehalt der ungetrockneten RuSperlen von 3 5 - 
60 Gew.-%. Als Bindemittel wird 20%ige wa&rige Melasse der 
Firma France Melasses S.A., Paris eingesetzt, die aus einem 
Vorratstank auf Konzentrationen von 1 bis 4 Gew.-% verdunnt 
wird. Der Zulauftank, aus dem die Einspeisung des 
unverperlten RuSes erfolgt, muss dabei konstant gefiillt 
sein, urn eine mengenkonstante Einspeisung in den RMG 600 zu 
erreichen. Die RuSperlen werden anschlieSend getrocknet. 

Die analytischen Eigenschaf ten der getrockneten RuSperlen 
sind in Tabelle 2 und Tabelle 3 aufgefuhrt. 


Tabelle 2 Analytische Daten 



BET- 
Ober- 
f lache 

[m 2 /g] 

Olab- 
sorptions- 
zahl 

[ml/lOOg] 

Olab- 
sorptions- 
zahl von 
geprefitem 
RuS 
[ml/lOOg] 

Einzel- 
perl- 
harte 
(0,71- 
1mm) 
[g] 

Einzel- 
perl- 
harte 
(1,4- 
1 , 7mm) 

tg] 

VergleichsruS- 
perlen 1 

41 

121 

88 

13, 6 

30 

Erf indungs- 
gemaSe 
RuEperlen 2 

42 

121 

88 

10,3 

22 i 

Erf indungs- 
gemaSe 
RuSperlen 3 

41 

123 

89 

7,8 

16 

Erf indungs- 
gemaSe 
RuSperlen 4 

32 

65 

60 

14, 0 

25 

VergleichsruE- 
perlen 5 

31 

65 

59 

13, 8 

35 
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Tabelle 3: PerlgroSenverteilung 



Ver- 
gleichs- 
rufiperlen 
1 

Erf in- 
dungs - 
gemafie 
RuSperlen 
2 

Er f in- 
i dungs - 

gemafie 
Rufiperlen 
3 

Erf in- 
duing s- 
gema&e 
RuSperlen 
4 

V CZi. 

gleichs- 
rufiperlen 
5 

Perlfraktion 

LGew. -% J 

L Gew - - % J 

[Gew. -% ] 

[Gew.-%] 

[Gew. -%] 

<0,125mm 

2,9 

0,5 

0,3 

3,7 

1,4 

n 1 or n or 
mm 


A Q 

0,6 

9 

6,2 , 

0,25 - 0,50 mm 

6,4 

4,8 

6,1 

23,7 

22,4 

0,50-0,71 mm 

8 

10 

13,7 

21,9 

22,5 

0,71 -1,0 mm, 

19 

27,6 

34,9 

24,2 

30,8 

1,0-1,5 mm 

37,1 

44,2 

39,1 

14,7 

14,8 

1,5-2,0 mm 

12,5 

8,9 

3,9 

1,6 

0,8 

2,0-2,5 mm 

7,7 

2,8 

1,2 

0,6 

0,4 

> 2,5 mm 

3,5 

0,4 

0,2 

0,6 

0,7 


Die analytischen Daten der RuSperlen werden nach folgenden 
Normen bestimmt: 

BET-Oberf lache ASTM 6556-Ola, 

Olabsorptionzahl: ASTM D-2414-01, 

Olabsorptionzahl von gepreStem RuS ASTM D-3493-01 
Einzelperlharte: ASTM D-3313-99, 

Feinanteil: ASTM D-1508-01 

Die Per lgroBenvertei lung wird in Anlehnung an ASTM D 
1511-00 bestimmt. Als Siebschuttler wird ein Ro-Tap in 
Lizenz der Firma WS Tyler eingesetzt. In Abweichung zu 
der genannten Norm wird eine Siebkaskade mit den Sieben 
0,125 mm; 0,25 mm, 0,5 mm, 0,71 mm, 1,00 mm, 1,5 mm, 
2,0 mm und 2,5 mm verwendet . Die Zahlenangaben 
bezeichnen dabei die lichten Maschenweiten der Siebe. 


Zur Bestimmung der Olabsorptionzahl und der 
Olabsorptionzahl von gepreStem Rufi wird das Paraf inol der 
Fa. Exxon, Marcol 82, eingesetzt. 
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Beispiel 2 

Fordereigenschaf ten : 

Die .Fordereigenschaf ten von RuSperlen werden in einer 
Technikumsanlage gepriift. Die Rohre sind mit einem 
5 Guinmischlauch ausgekleidet , urn das Anhaften von Fordergut 
an die Rohrwande zu minimieren. Die RuSperlen werden in 
einem Kreis gefahren mit einer gesamten Forderstrecke von 
64 m einschlieSlich 12 m Vertikalf orderung und sieben 
Umlenkungen. Der Rohrdurchmesser betragt 100 mm uber den 
10 GroSteil der Forderstrecke und 110 mm auf den letzten 14 m. 
Mittels einer Zellradschleuse werden die RuSperlen aus dem 
VorratsgefaS in das Fordersystem eingespeist. Am Ende des 
Fordersystems befindet sich ein Aufnahmetank fur den 
geforderten RuS. 

15 Es werden die RuSperlen aus Tabelle 2 und 3 untersucht . 

Die Ergebnisse des Dichtstromf orderversuches zeigen, dass 
bei den erf indungsgemaSen RuSperlen 2 der Druckverlauf uber 
die Zeit konstant ist beziehungsweise eine Plateau ergibt 
(Figur 2). Die Luf tgeschwindigkeit kann bis auf 5,6 m/s 
2 0 abgesenkt werden, ohne dass es zu Schwankungen im 
Druckverlauf kommt . Es wird ein hohes Feststoff- 
Forderluf tverhaltnis von 2 0 kg/kg und eine Forderleistung 
von 4,6 to/h erreicht. 

Die linke Achse der Figuren 2-10 beschreibt das Gewicht des 
25 in den Aufnahmetank geforderten RuSes (Einheit Kg) . Die 
rechte Achse beschreibt den Forderdruck (Einheit bara fur 
den absoluten Druck) . Das heiSt zum Beispiel, dass bei 1,5 
bara der Uberdruck in der Leitung 0,5 bar betragt. 

Obwohl bei den VergleichsruSperlen 1 das Feststoff- / Luft- 
30 Verhaltnis auf 14 kg/kg. abgesenkt wird, ist ein deutlich 

unruhiger Druckverlauf liber die Zeit zu erkennen < Figur 3), 
sodass die Luf tgeschwindigkeit von 6,6 m/s nicht weiter 
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abgesenkt werden kann, ohne dass die Gefahr von 
Forderproblemen auftritt. Es kann zu ungleichntaSigem 
Fordern bis hin zum Verstopfen der Forderleitungen kommen. 
Die Fordermenge der VergleichruSperlen 1 ist damit auf 3,8 
5 to/h limitiert. 

Bei der Dichtstromf orderung zeigt ein Vergleich, dass die 
erf indungsgemaSen RuSperlen 2 (Figur 4) , bei einer 
Luf tgeschwindigkeit von 4,8 m/s sogar mit einem gegentiber 
den VergleichsruSperlen 1 (Figur 5) erhohten Feststoff- / 
10 Luf t-Verhaltnis ein Plateau des Druckes im Druck-Zeit- 
Diagramm bilden und damit stabile Forderbedingungen 
ergeben . 

Die VergleichsruSperlen 1 zeigen trotz des reduzierten 
Feststoff- / Luf t-Verhaltnisses bereits starke Schwankungen 
15 im Druckverlauf liber der Zeit, verbunden mit einem 

steigenden Druck, was belegt, dass ein wei teres Absenken 
der Fordergeschwindigkeit fur diese RuSperlen nicht moglich 
ist, ohne dass die Gefahr von Forderproblemen deutlich 
erhoht wird. 

2 0 Mit den VergleichsruSperlen 1 und den erf indungsgemaSen 
Rufiperlen 2 werden unter den vorgenannten Bedingungen 4 
to/h gefordert, aber es ist klar zu erkennen, dass die 
Fordermenge fur die VergleichsruSperlen 1 abgesenkt werden 
muss, um dauerhaft stabile Forderbedingungen zu erreichen. 

25 Bei nahezu gleichen Forderluf tgeschwindigkeiten (ca. 5,5 

m/s; Figur 2 und 5) ist mit den erf indungsgemaSen RuSperlen 
2 ein hoheres Feststoff- / Luf t-Verhaltniss moglich als bei 
den VergleichsruSperlen 1, die bereits bei dem Feststoff- / 
Luf tverhaltnis von 18kg/kg einen sehr unruhigen Verlauf des 

30 Druckes uber der Zeit zeigen, sodass insgesamt eine hohere 
Forderleistung mit den erf indungsgemaSen RuSperlen 2 
erzielt werden kann. 
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Bei der Diinnstromf orderung ergibt sich, dass die 
VergleichsruSperlen 1 und die erf indungsgemaSen RuSperlen 2 
aufgrund der erhohten Forderluf tgeschwindigkeit stabil 
5 gefordert werden konnen (Figur 6 und 7). Die 

erf indungsgemaSen RuSperlen 2 konnen mit einem leicht 
erhohten Feststoff- / Luf t-Verhaltniss gegemiber den 
VergleichsruSperlen 1 gefahren werden, so dass insgesamt 
eine hohere Forderleistung erzielt werden kann. Bei den 

10 erfindungsgemaSen RuSperlen 2 hat sich nach der Forderung 
ein Feinanteil von 15 Gew.-% gebildet, was deutlich unter 
dem Feinanteil des VergleichsruSes 1 von liber 20 Gew.-%, 
liegt. Die erfindungsgemaSen RuSperlen 2 sind somit 
leichter zu dispergieren . Die gute Dispergierbarkeit wird 

15 durch die niedrige Einzelperlharte der erfindungsgemaSen 
RuSperlen 2 noch verstarkt. Die Einzelperlharte der 
Fraktion 1,4 - 1,7 mm betragt fur die erfindungsgemaSen 
RuSperlen nur 22 g, wahrend die VergleichsruSperlen 1 in 
dieser Fraktion eine Einzelperlharte von 3 0 g aufweist. 

20 

Die erfindungsgemaSen RuSperlen 2 (Figur 6) und 3 (Figur 
8) , die ein sehr ahnliches Perlspektrum aber 

unterschiedliche Einzelperlharten aufweisen, werden in der 
Dunns tromf orderung verglichen. Es zeigt sich, dass die 

2 5 erfindungsgemaSen RuSperlen 3 mit einer Einzelperlharte von 

16g (1,4 - 1,7 mm) nach der Forderung einen Feinanteil von 
20 Gew.-% und die erfindungsgemaSen RuSperlen 2 bei einer 
Einzelperlharte von 22 g (1,4 - 1,7 mm) einen Feinanteil 
von nur 15 Gew.-% unter diesen Forderbedingungen aufweisen. 

3 0 Die erfindungsgemaSen RuSperlen 3 haben im Gegensatz zu den 

VergleichsruSperlen 1 eine schmalere Per lvertei lung bei 
sehr niedriger Einzelperlharte, was vorteilhaft fur die 
Dispergierung ist. Trotz der deutlich unterschiedlichen 
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Einzelperlharten zeigen die erf indungsgemaSen RuSperlen 3 
(Figur 8) sogar bei erhohtem Feststoff- /-Luf t-Verhaltnis 
und damit erhohter Fordermenge nach Dunns tromf orderung 
einen Feinanteil von 20 Gew.-%, wahrend die 
5 VergleichsruSperlen 1 (Figur 7) mit einem Feinanteil von 21 
Gew.-% sogar noch uber diesem Wert liegen bei einer 
' gleichzeitig reduzierten Forderleistung. 


Die erf indungs gemaSen Ru&perlen 4 und die 
10 Vergleichsrufiperlen 5 haben andere kolloidale Eigenschaf ten 
als die oben aufgefiihrten Rufie. Im Gegensatz zu den oben 
betrachteten Rufien haben sie eine geringere Oberflache und 
eine geringere Struktur. 

In Figur 9 und 10 sind die Ergebnisse der beiden Rufiperlen 

15 bei verschiedenen Luf tgeschwindigkeiten im 

Dunns tromverfahr en dargestellt. Die erf indungsgemafien 
RuSperlen 4 konnen bei einer Forderluf tgeschwindigkeit von 
5,8 m/s und einem Feststoff- / Luf tverhaltnis von 14 kg/kg 
gerade noch stabil gefordert werden, wie an dem 

20 plateauahnlichen Druckverlauf uber die Zeit gesehen werden 
kann (Figur 10) . Daraus resultiert eine Forderleistung von 
3,2 to pro Stunde. Die VergleichsruSperlen 5 konnen selbst ■ 
bei der hoheren Luf tgeschwindigkeit von 7,0 m/s und einem 
auf 11 kg/kg reduzierten Feststoff- / Luf tverhaltnis nicht 

2 5 stabil gefordert werden, wie an dem instabilen Druckverlauf 
liber die Zeit gesehen werden kann (Figur 9). Die daraus 
resultierende Forderleistung betragt 3,1 to/h, kann aber in 
der Praxis wohl nicht erreicht werden, da Vers top f ungen 
auftreten werden. Gleichzeitig haben die 

30 • Vergleichsrufiperlen 5 nach der Forderung eine Feinanteil 
von 15 Gew.-% und wilrden deshalb in weiteren 
Fordereinrichtungen und bei der Dispergierung in anderen 
Medien Probleme bereiten, wahrend die erf indungsgemaSen 
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Rufiperlen 4 nur einen Feinanteil von 7 Gew.-% nach der 
Forderung aufweisen und deshalb bessere Dispersions- und 
Fordereigenschaf ten besitzen. 
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Patentansprtiche 

1. Verfahren zur Herstellung von Ru&perlen, dadurch 
gekennzeichnet, dass man in einem 

Ringschichtmischgranulator die Einspeisemenge an 
5 unverperlten RuS konstant halt und liber zwei moglichst 
einlaufsnah positionierte Dlisenhalter mit jeweils zwei 
Dusen, wobei die Sprtihkegel einen Winkel in der 
Stromungsrichtung des Rufies zwischen 10 und 90° zu 
dieser einnehmen, das Wasser bei einem Druck, gemessen 
10 an den Dusen, von 3 bis 5 bar eindiist. 

2. RuSperlen mit einer Olabsorptionszahl grofier als 100 
ml/100 g und Olabsorptionszahl von gepreStem RuS grofier 
als 78 ml/100 g, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Perlfraktion mit einem Durchmesser grofier als 2,5 mm 

15 kleiner als 3,5 Gew.-%, die Perlfraktion mit einem 

Durchmesser von 0,71 - 1,0 mm groSer als 22 Gew.-% und 
die Einzelperlharte der Fraktion mit dem Durchmesser 
0,71 - 1,0 mm zwischen 7,0 und 25,0 g ist. 

3. RuSperlen mit einer Olabsorptionszahl kleiner als 90 
20 ml/100 g und eine Olabsorptionszahl von gepreStem Ru£ 

kleiner als 78 ml/100 g, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Perlfraktion mit einem Durchmesser von 0,71 - 1,0 mm 
kleiner als 30 Gew.-% und die Einzelperlharte der 
Fraktion mit dem Durchmesser 0,71 - 1,0 mm zwischen 7,0 
25 und 25,0 g ist. 

4 . Verwendung der RuiSperlen nach Anspruch 2 oder 3 in 
Polymermischungen, Lacken, Farben oder Pigmenten. 

5. Kautschukmischungen , dadurch gekennzeichnet, dass sie 
Kautschuk, die RuSperlen gemafi Anspruch 2 oder 3, 

30 gegebenenf alls gefallte Kieselsaure, und/oder weitere 

Kautschukhilf smittel enthalten . 
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Zusammenf as sung 

Rufiperlen 

Verfahren zur Herstellung von RuSperlen in einem 
5 Ringschichtmischgranulator , wobei man die Einspeisemenge an 
unverperlten Rufi konstant halt und uber zwei rnoglichst 
einlaufsnah positionierte Dusenhalter mit jeweils zwei 
Diisen, wobei die Spruhkegel einen Winkel in der 
Stromungsrichtung des RulSes zwischen 10 und 90° zu dieser 
10 einnehmen, das Wasser bei einem Druck, gemessen an den 
Dtisen, von 3 bis 5 bar eindust. 


Rufiperlen mit einer Olabsorptionszahl groSer als 100 ml/100 
g, einer Olabsorptionszahl von gepreStem RuS grofier als 78 
15 ml/100 g, eirier Perlf raktion mit einem Durchmesser groSer 
als 2,5 mm kleiner als 3,5 Gew.-%, einer Perlf raktion mit 
einem Durchmesser von 0,71 -1,0 mm groSer als 22 Gew.-% 
und einer Einzelperlharte der Fraktion mit dem Durchmesser 
0,71 - 1,0 mm zwischen 7,0 und 25, Og. 

/ 20 RuSperlen mit einer Olabsorptionszahl kleiner als 90 ml/100 
g, einer Olabsorptionszahl von gepreStem Rufi kleiner als 7 8 
ml/100 g, einer Perlfraktion mit einem Durchmesser von 0,71 
- 1,0 mm kleiner als 30 Gew.-% und einer Einzelperlharte 
der Fraktion mit dem Durchmesser 0,71 - 1,0 mm zwischen 7,0 
25 und 25, Og. 


Die Ru&perlen konnen in Polymermischungen, Lacken, Farben 
oder Pigmenten verwendet werden. 



Figur 1 
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